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Prepara1:ion pour realiser un materxan de restaura-tlon de 
substance mlnerallsee, no-banoneni: dans le domaine 

dentalre 

5 

La presents invention concerne une preparation 
pour realiser un materiau de restauration de substance 
mineralisee/. notamment dans le domaine dentaire. 

Dans le domaine dentaire,. la restauration des 
10 couronnes vise a pallier, entre autres, la perte de 
substance liee a la destruction des tissus dentaires par 
la carie ou ^ la suite d*un choc. 

A ce jour, la reconstitution des dents 
"delabr6es" represents 75 a 80% des traitements 
15 dentaires (P. Hescot at al. ; 1996 ; Programme 
International de Recherche de. 1 ^Organisation Mondiale de 
la Sante sur les determinants et la sante bucco- 
dentaire ; Association Dentaire Franpaise) • 

Actuellement , la reconstitution dentaire 
20 utilise essentiellement deux types de materiaux de 
restauration evitant de recourir a 1 ' intervention d'un 
laboratoire de proth^ses, 

Le materiau le plus ancien, utilise depuis le 
XIX^"® siecle, est I'amalgame d' argent. 
25 Tres largement r^pandu, sa mise en place par 

le praticien est tres ais6e et sa resistance mecanique 
n'est plus ^ dfemontrer. En outre ^ la duree de vie 
moyenne d'une obturation ^ I'amalgame est estim^e ^ 14 
ans • 

30 Toutefois, I'amalgame d' argent presente deux 

inconvenients majeurs. 

Le premier inconvenient est 116 ^ la presence 
de 40 a 50% de mercure dans sa formulation, Le danger 
eventuel d'un relargage du mercure dans la salive et 

35 dans 1 ' atmosphere lors de la mise en place du materiau. 
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ainsi que dans les eaux us6es lors de sa d6pose^ a 
conduit a un rejet progressif de 1 'utilisation de ce 
type de materiau. 

Le deuxieme inconvenient est li6 a 1' aspect 
metallique inesthetique des obturations realisees au 
moyen d'un amalgame d 'argent . 

Pour pallier la presence de mercure d'une 
part, et a 1' aspect inesthetique des amalgames d' argent 
d' autre part, un deuxieme type de materiau de 
restauration a ete developpe, II s'agit des r^sines 
composites . 

Les resines composites sont formees par un 
melange de resine organique et de charges minerales, le 
melange etant specialement traite par un produit qui 
assure une liaison entre la resine et les charges 
minerales, en 1' absence totale de mercure. 

Destinees originellement au traitement des 
dents anterieures, car elles repondent k la demande 
esthetique des patients, elles sont §galement utilis6es 
pour la reconstitution des dents post6rieures . 

Toutefois, on constate que les obturations 
realisees avec ces resines composites presentent une 
duree moyenne de vie estimee a 7 ans, soit deux fois 
moindre que celle des obturations a l'^ amalgame d' argent. 

Cette faible duree moyenne de vie des 
obturations en resine composite s'explique par le 
phenomene de contraction de la resine composite qui se 
produit lors de la reaction de prise des resines 
composites et qui ne permet plus d' assurer une 
etancheite marginale satisf aisante lors de sa reaction 
de polymerisation, ce qui constitue un problems majeur 
dans 1' utilisation de telles resines. 

A ce jour, et malgr6 de nombreuses tentatives 
visant a ameliorer les composants des resines composites 
ainsi que les techniques d' utilisation associ6es, aucune 



resine composite ne pr§sente d' etanch6ite marginale 
satisfaisante, notamment dans les zones oh l'6inail est 
peu ou pas present. 

Aussi, les avantages ecologique et esth^tique 

5 des resines composites se traduisent par une regression 
en terme de sante publique et d'econoraie du point de vue 
du budget de la sante . 

II y a done un besoin reel consistant a 
disposer d'un materiau de restauration pour la 

10 reconstitution dentaire, ledit materiau offrant un 
compromis entre les avantages des amalgames d' argent, 
notamment en termes de long6vit6 et de resistance 
ra^canique, et ceux des r6sines composites, a savoir 
absence de mercure et aspect esthetique de 1 ' obturation. 

15 La pr^sente invention a ainsi pour object if de 

pouvoir realiser un materiau de restauration de 
substance min^ralisee, en particulier pour la 
restauration dentaire, ce materiau etant apte ^ r6sister 
a des pressions de 1 ' ordre d'au moins 100 Mpa, etant en 

20 outre stable dimensionnellement durant sa mise en place 
et apres celle-ci, et ayant enfin une bonne adhesion 
avec la substance rainerale qu'il permet de restaurer. 

Un objectif additionnel de 1* invention, 
notamment dans ses applications dentaires, est de 

25 pouvoir realiser un materiau ayant les caracteristiques 
pr6c6dentes et qui de plus doit etre biocompatible. 

Dans le domaine specif iquement dentaire, ce 
materiau doit de surcroit permettre d'obtenir une bonne 
etanch6it6 marginale en 1' absence de tout phenom^ne de 

30 contraction .lineaire pour assurer une dur§e moyenne de 
vie semblable a celle des amalgames d' argent, permettre 
une obturation esthetique, resister aux pressions 
masticatrices qui sont dans la gamme des valeurs de 
pression indiquees ci-dessus, et avoir un temps de prise 
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compatible avec la duree de manipulation necessaire au 
chirurgien dentiste qui est de 10 ^ 30 minutes. 

Selon 1' invention, une preparation permettant 
de r^aliser un tel materiau comprend 
5 - une partie liquide aqueuse,. 

- une partie solide comprenant efe au moins un 
silicate choisi parmi le silicate tricalcique CasSiOs et 
le silicate dicalcique CaaSiO^, 

- et du chlorure de calcium CaCla et un agent 
10 reducteur d'eau, contenus chacun dans au moins I'une des 

dites parties, 

- la partie solide et la partie liquide etant 
destinees a etre melangees pour obtenir ledit materiau. 

Pour la restauration dentaire, la partie 
15 solide comprend en outre du carbonate de calcium CaCOa^ 

On appelle ainsi ''partie solide" I'' ensemble 
des phases solides que sent les poudres de chacun de ses 
constituants, et "'partie liquide" la phase liquide 
aqueuse dans laquelle peuvent etre rajout^s ^ I'eau les 
20 autres constituants qui composent alors cette partie ou 
phase liquide. 

De preference, dans le domaine dentaire, la 
partie solide comprend entre 70% et 99%, en poids de 
silicate dicalcique et/ou tricalcique, et entre 1 et 30% 
25 en poids de carbonate de calcium CaCOs, ces pourcentages 
pond^raux etant donnes en reference k 1' ensemble des 
constituants de la partie solide* 

De maniere pr6feree, la partie solide comprend 
de I'oxyde de zirconiiom Ze02 dans une proportion 
30 comprise entre 0 et 15% en poids de 1' ensemble des 
constituants de cette partie solide. 

Selon un mode de realisation valable pour 
1' ensemble des applications de la presente invention, 
c'est la partie liquide qui comprend le CaCla, avec une 
35 teneur comprise entre 1 et 35%, et de preference entre 9 



et 25%, en poids par rapport au volxime total de cette 
partie liquids. 

Dans un autre mode de realisation, c' est la 
partie solide qui comprend le chlorure de calcium* 
5 De preference, la teneur du chlorure de 

calcium dans la partie solide est alors comprise entre 
0,1 et 10% en poids de 1' ensemble des constituants de la 
partie solide, avantageusement entre 0,9 et 7,5%. 

La partie liquide peut comprendre 1^ agent 
10 r^ducteur d'eau. 

De preference, la proportion de 1' agent 
reducteur d' eau dans cette partie liquide est comprise 
entre 0,1 et 10% en poids par rapport au voliame total de 
la partie liquide, avantageusement , entre 1 et 5% en 
15 poids et de preference entre 2 et 4%. ' 

Dans un autre mode de realisation, c'est la 
partie solide qui comprend I'agent reducteur d'eau. 

De preference, la teneur de 1' agent reducteur 
d'eau dans la partie solide est comprise entre 0,01 et 
20 3% en poids de 1' ensemble des constituants de la partie 
solide, avantageusement entre 0,15 et 1,25% et de 
preference entre 0,38 et 0,84%. 

Quelles que soient les applications envisagees 
pour les preparations suivant 1' invention, le rapport 
25 volume sur masse entre la partie liquide et la partie 
solide est pref erentiellement compris entre 0,1 et 0,3, 
avantageusement entre 0,15 et 0,25, et de preference 
entre 0,17 et 0,23. 

Dans une version avantageuse de 1' invention, 
30 les composants de la partie solide sont micronises. 

Pref erentiellement, et notamment pour la 
restauration dentaire, au moins 90% des particules de 
chacun des constituants de la partie solide a une 
granulometrie inferieure a 10 pm. 



L' invention concerne §galement un proc6d6 de 
realisation de la preparation pour realiser un mat^riau 
de restauration de substance min6ralis6e, notamment dans 
le domaine dentaire, ^ partir de la preparation selon 
1' invention. 

Suivant 1' invention, on melange la partie 
solide et la partie liquide en utilisant tout moyen 
transmettant audit m61ange une haute 6nergie. 

Apr^s un melange homogene des deux parties 
liquide et solide, on obtient un produit de teinte 
blanchatre qui peut alors gtre mis en ceuvre facileraent. 

Le materiau obtenu selon 1' invention, qui ne 
comporte bien 6videimnent pas de mercure, est un produit 
mineral ^ plus de 95%, ce qui lui assure une bio- 
compatibilite excellente. 

L' invention concerne 4galement 1' utilisation 
de la preparation selon 1' invention pour obtenir un 
materiau de restauration des dents, un ciment de 
scellement apical, un substitut dentino-cementaire, un 
materiau de fond de cavite et un materiau de comblement 
osseux de la mSchoire. 

La preparation selon 1 ' invention peut 
particulierement etre utilisee dans le domaine dentaire 
suivant, entre autres, les exeraples de realisation 
donnes ci-apres qui permettent d' obtenir toutes les 
caracteristiques voulues evoquees precedemment . 

Le materiau selon 1' invention est notamment 
preconise pour la restauration des dents, plus 
particulierement mais non limitativement, des dents 
posterieures, molaires et premolaires. 

II peut egalement etre utilise comme ciment de 
scellement apical, par voie canalaire ou par voie 
chirurgicale dite "retrograde", ou encore comme 
substitut dentino-cementaire, dans le cas de 
perforations canalaires ou du plancher pulpaire 



d' origins iatrogene ou pathologiquG/ raais aussi coirane 
fond de cavite avec ou sans exposition pulpaire. 

Le materiau selon 1' invention peut en outre 
etre employe pour le comblement osseux de la machoire. 
5 De par sa couleur blanchatre^. le materiau 

dentaire repond de mani^re tout a fait satisf aisante k 
l^imperatif esthetique. 

II est egalement tout a fait envisageable de 
prevoir que la preparation, dans sa partie solide et/ou 
10 liquide,. comprenne en outre un colorant pour augmenter 
la palette des couleurs possibles. 

Ainsi, il devient possible de preparer un 
materiau dentaire dont la teinte finale s^adaptera 
parfaitement a la teinte jdes dents du patient. 
15 D'autres propriet6s et avantages de 

1' invention resulteront de la description qui va suivre^ 
donn6e a titre d' exemple non limitatif et f aite en 
reference aux figures annexees dans lesquelles : 

-la figure 1 est une reproduction d'une image 
20 observ6e au moyen d*un microscope electronique ^ 
balayage et realisee sur la section polie d'une cavite 
de premolaire remplie de ciment prepare a partir de la 
preparation selon 1 ' invention ; et 

-la figure 2 est une reproduction agrandie de 
25 la zone reperee par un cadre blanc sur la figure 1. 

Le materiau suivant 1' invention utilis6 comme 
ciment dentaire pour restaurer la pr6molaire, dont une 
partie est representee sur la figure 1, a 6te prepare a 
partir de la preparation suivant e, dans un rapport 
30 massique partie liquide/partie solide 6gal ^0,21 ; 

Partie solide (pour 100 g) : 

.CaaSiOs 85 g 

.CaCOa 15 g 

Partie liquide (pour 100 ml) : 
35 .CaClg, 2H2O 14,7 g 
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.agent reducteur d'eau 3 g 

• eau q.s^p. 100 ml 

Les matieres premieres pulverulentes de la 
partie solide utilisees sont micronisees au moins pour 
cette application dentaire. De preference et en gen6ral, 
leur granulometrie est inferieure ^ 10 microns. 

Dans cet example, les caracteristiques 
granulometriques des differents constituants sont les 
suivantes : 

- pour CaaSiOs : dio = 0,81 jim 

dso — 3,16 pm 

dso = 7,51 pm, 
dx representant la taille maximale atteinte 
par x% des particules du compose considere, 
en I'espece pour CaaSiOs, 

- pour CaCOa, le diametre moyen des particules 
est compris entre 50 et 100 nm. 

Suivant un autre exemple de realisation,, la 
preparation suivant 1' invention peut comporter de 
I'oxyde de zirconiiom ZyO^. 

Une telle preparation peut ^galement 
const! tuer un ciment dentaire, en particulier dans les 
applications de scellement apical, par voie canalaire ou 
par voie chirurgicale dite "retrograde", pour lesquelles 
on doit disposer d'un materiau ayant une bonne radio- 
opacite , 

On tel ciment est prepare a partir de la 
preparation suivante : 

Partie solide (pour 100 g) : 

.CaaSiOs 80,75 g 

.CaCOs 14^.25 g 

• Zr02 5,00 g 
Partie liquide (pour 100 ml) : 

.CaCl2r 2H2O 14,7 g 

• agent reducteur d' eau 3 g 
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. eau q.s^p. 100 ml, 

le rapport massique partie liquide/partie 
solide etant dans le cas present egal a 0^18. 

Dans ce second exemple, les caracteristiques 
5 granulometriques de Zr02 sont les suivantes : 

dio = 0,28 ]im 
dso = 0,71 pm 
^90 = 1, 53 pm, 
dx etant defini coinine pr6c6deinment et les 
10 caracteristiques granulometriques des deux autres 
constituants CaaSiOs et CaCOa 6tant identiques ^ celles 
de 1 * exemple precedent . 

Le praticien realise le melange des parties 
solide et liquide extemporan^ment puis precede a la mise 
15 en place du mat^riau dentaire obtenu, par exemple avec 
un porte-amalgame, pour les travaux dentaires envisages* 
Dans le cas present, apres melange de I'une ou 
1' autre des preparations exemplifiees ci-dessus, le 
ciment a ete intr.oduit dans une cavite de premolaire, au 
20 moyen de I'outillage conventionnel du praticien. 

Dans les exemples ci-dessus, les melanges des 
preparations considerees ont ete realises par un moyen 
de melange automatique transmettant aux preparations une 
haute energie de fagon S obtenir une pSte horaogene qui 
25 peut alors ensuite Stre mise en place a I'aide d'un 
porte-amalgame . 

Le temps de prise du mat^riau dans 
1 'application dentaire selon 1' invention est compatible 
avec la duree d ' intervention du praticien et est obtenu 
30 sans intervention ni raj out de substance : cette prise 
se fait en effet en 1' absence de tout additif du type 
monomeres photo- ou chemo-polymerisables et sans recours 
a 1 ' application d'ultrasons comme cela est le cas avec 
les resines actuelles. 
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Dans des conditions d' utilisation a 100% 
d' humidity et ^ 37*" Celsius, on obtient alors un 
materiau dentaire ayant toutes les caract^ristiques 
souhaitees telles que : 

- pas de retraction dans le temps avec une 
stabilite dimensionnelle parfaite, 

- une resistance a la compression en 24 heures 
de 100 a 200 Mpa, 

- une bonne adhesion au tissu dentaire coirane 
illustree sur les figures jointes, 

- une esth^tique acceptable, 

- une non solubilite apres la prise, 

- une isolation electrique et thermique, 

- une durete compatible avec la mastication, 

- une manipulation clinique de la preparation, 
et done du materiau obtenu apres melange de cette 
preparation, ^ la fois simple et pratique. 

Sur la figure 1, on repere la dentine au 
niveau de son interface formee avec la cavite de la 
premolaire, 

Cette cavite est comblee par le materiau, ou 
ciment dentaire, selon 1' invention. Au niveau de la 
dentine, apparalt un canalicule dentinaire, dont une 
partie est reperee par le cadre blanc. 

Sur la figure 2, 1 ' agrandissement du cadre 
montre de maniere detaillee I'interieur du canalicule 
dentinaire. On constate que cet interieur est 
caracterise par la presence d'une grande quantite de 
cristaux. 

Une analyse de ces cristaux a montre que ceux- 
ci comportaient du silicium, qui provient necessairement 
du ciment dentaire introduit dans la cavite de la 
premolaire^ 

Ce constat signifie que le materiau dentaire 
ainsi mis en oeuvre comble non seulement de fagon 



remarquable toute la cavit6 de la dent, mais egalement 
qu'il penetre a I'interieur des canalicules dentinaires 
parcourant la dentine. 

Ainsi, en creant des liaisons physico- 
5 chimiques avec les tissus mineralises, et en particulier 
avec la dentine, le ciment dentaire permet d'obtenir une 
bonne etancheite marginale. 

Cette bonne etancheite marginale est renforcee 
par le fait que le ciment dentaire conserve sa stabilite 

10 dimensionnelle : aucun phenomene de contraction lineaire 
n'est en effet observ6. 

En outre, ce ciment dentaire est dote des 
propriet^s m6caniques requises pour un mat^riau 
d' obturation des dents, notarament des dents 

15 post6rieures, et laisse augurer d'une durability 
superieure a celle des rSsines composites. 

Par ailleurs, le materiau obtenu a partir de 
la preparation selon 1 ' invention presente une absence de 
cytotoxicite particulierement interessante. 

20 L' evaluation de la cytotoxicite, et done de 

l^activite toxique eventuelle du ciment centre certaines 
cellules conduisant a leur destruction, a ete conduite 
selon le protocole AFNOR, norme S 99-505-5, NF EN, ISO 
10 993-5 de decembre 1999. 

25 Le taux de mortality cellulaire observe a 

trois instants, respectivement 3 heures, 1 puis 7 jours 
apres la prise du ciment, a dans les trois cas §t§ 
inf6rieur A 10%, ce qui correspond k une toxicite nulle 
selon cette norme AFNOR. 

30 Bien que la presente description ait ete plus 

sp6cif iquement illustree par une preparation pour 
reconstitution dentaire, elle concerne de mani^re 
generale un materiau de reconstitution de substance 
mineralisee, sans que ceci ne vienne, d'une quelconque 

35 maniere, limiter la portee de 1' invention. 



ler uepui 




Un tel materiau peut ainsi etre utilis6 coinine 
materiau de scellement apical, par voie canalaire ou par 
voie chirurgicale dite "retrograde" ,r coinme substitut 
dentino-c6mentaire, dans le cas de perforations 
canalaires ou du plancher pulpaire d'origine iatrog^ne 
ou pathologique, comme fond de cavite avec ou sans 
exposition pulpaire, ou encore coirane materiau de 
comblement osseux de la machoire. 
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1- Preparation pour realiser un materiau de 
restauration de substance mineralisee, caracterisee en 
ce qu'elle comprend une partie liquide aqueuse et une 
partie solide comprenant au moins un silicate choisi 
parmi le silicate tricalcique CaaSiOs et le silicate 
dicalcique CaaSiO^/ et du chlorure de calcium CaCla et un 
agent r^ducteur d'eau contenus chacun dans au moins 
I'une des dites parties, la partie solide et la partie 
liquide etant destinees a §tre melangees pour obtenir 
ledit materiau. 

2. Preparation selon la revendication 1, 
notamment pour la restauration dentaire, caracterisee en 
ce que la partie solide comprend en outre du carbonate 
de calcium CaCOs. 

3, Preparation selon la revendication 2, 
caracterisee en ce que la partie solide comprend entre 
70% et 99%, en poids de silicate dicalcique et/ou 
tricalcique, et entre 1 et 30% en poids de carbonate de 
calcium CaCOa, ces pourcentages ponderaux etant donnes 
en reference ^ 1' ensemble des constituants de la partie 
solide. 

4. Preparation selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 3, caracterisee en ce que la partie 
solide comprend entre 0 et 15% en poids de 1' ensemble 
des constituants de la partie solide, d'oxyde de 
zirconium Zr02. 

5, Preparation selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterisee en ce que la partie 




liquide comprenant le CaCla avec une teneur comprise 
entre 1 et 35% en poids par rapport au volume total de 
cette partie liquide, et de preference entre 9 et 25%. 

5 6. Preparation selon I'une quelconque des 

revendications 1 a 4 caracterisee en ce que la partie 
solide comprend le CaCl2 avec une teneur comprise entre 
0,1 et 10% en poids de 1' ensemble des constituants de la 
partie solide, et de preference entre 0,9 et 7,5%. 

10 

7. Preparation selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 6, caracterisee en ce que la partie 
liquide comprend 1' agent reducteur d'eau, dans une 
proportion comprise entre 0,1 et 10% en poids par 

15 rapport au volume total de la partie liquide, 
avantageusement entre 1 et 5% et de preference entre 2 
et 4%. 

8. Preparation selon I'une quelconque des 
20 revendications 1 a 6, caracterisee en ce que la partie 

solide comprend 1' agent reducteur d'eau, dans une 
proportion comprise entre 0,01 et 3% en poids de 
1' ensemble des constituants de la partie solide, 
avantageusement entre 0,15 et 1,25% et de preference 
25 entre 0,38 et 0,84%. 

9. Preparation selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 8, caracteris6e en ce que le rapport 
volume sur masse entre la partie liquide et la partie 

30 solide est compris entre 0,1 et 0,3, avantageusement 
entre 0,15 et 0,25, et de preference entre 0,17 et 0,23. 

10. Preparation selon I'une quelconque des 
revendications la 9, notamment pour la restauration 

35 dentaire, caracterisee en ce qu'au moins 90% des 




particules de chacun des constituants de la partie 
solide a une granulometrie inferieure a 10 pm, 

11. Precede pour realiser un materiau de 
5 restauration de substance mineralisee, notanunent dans le 

domaine dentaire, a partir de la preparation suivant 
I'une quelconque des revendications 1 a 10, caracterisee 
en ce que I'on melange la partie solide et la partie 
liquide en utilisant tout moyen transmettant une haute 
10 energie audit melange. 

12. Utilisation de la preparation suivant 
l*une quelconque des revendications 1 a 11 pour obtenir 
un materiau de restauration des dents, un ciment de. 

15 scellement apical, un substitut dentino-cementaire, un^ 
materiau de fond de cavite et un materiau de comblement^ 
osseux de la mfichoire* 




particules de chacun des constituants de la partie 
solide a une granulometrie inferieure a 10 /xm, 

11- Precede pour realiser un materiau de 
restauration de substance mineralisee, notamment dans le 
domaine dentaire, a partir de la preparation suivant 
I'line quelconque des revendications 1 a lo, caracterisSe 
en ce que l«on melange la partie solide et la partie 
liquide en utilisant tout moyen transmettant une haute 
energie au dit melange. 

12 . Utilisation de la preparation suivant 
I'xme quelconque des revendications 1 a 10 pour obtenir 
un materiau de restauration des dents, un ciment de 
scellement apical, un substitut dentino-c^mentaire, un 
materiau de fond de cavite et un materiau de comblement 
osseux de la mSchoire. 
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